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Abstract of EP0672731 

Silanised, pyrogenically-produced silica is new. Also claimed is prodn. of the silica where silanisation is 
effected by intensive mixing of pyrogenically-produced silica while spraying (opt. first with ester) with an 
alkoxy silane of formula (R0)3 SiCu H2n+1 (R = alky! and n = 10-18); followed by post mixing for 15-30 
mins. and tempering at 100-160 deg C for 1-3 hrs. 



Data supplied from the esp@cenet database - Worldwide 



http://v3 .espacenet.com/textcioc?DB=EPODOC&IDX=EP067273 1 &¥=0 



4/11/2005 



J 



Europaisches Patentamt 
European Patent Office 
Office europden des brevets 



■iiiiiiiiiii 

0 Vereffentlichungsnummer: 0 672 731 A1 



® 



® Anmeldenummer: 94118099.4 
@ Anmeldetag: 17.11.94 



EUROPAISCHE PATENTANMELDUNG 

® Int. CIA C09C 1/30 



@ PrioritSt: 27.01.94 DE 4402370 


® Anmetder: Degussa Aictiengesellschaft 


® Veroffentlichungstag der Anmeldung: 


Weissfrauenstrasse 9 


D-60311 Frankfurt (DE) 


20.09.95 Patentblatt 95/38 




® Benannte Vertragsstaaten: 


@ Erfinder: Ettlinger, Manfred, Dr. 


Stifterstrasse 22 


AT BE CH DE DK ES FR QB GR iE IT U LU iMC 


D-63791 Karlstein (DE) 


NL PT SE 


Erfinder: Kerner, Dieter, Dr. 




Am Hexenpafad 21 




D-63450 Hanau (DE) 




Erfinder: Meyer, JUrgen, Dr. 




Thomaring 6 




D-79618 Rheinfelden (DE) 



@ Sllanlslerte Kleselsauren. 



@ Die silanisierte, pyrogen hergestellte KieselsSuren werden hergestellt, indem man pyrogen hergestellte 
KieselsSuren mit einem Organosilan aus der Gruppe (RO)3SjCnH2„+i, wobei n = 10 bis 18 und R = Alky! 
bedeuten, behandelt 
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Die Erfindung betrifft stianisierte KieselsSuren, das Verfahren 2u ihrer Herstellung sowie ihre Verwen- 
dung als Verdickungsmittel. 

Es ist bekannt, eine stianisierte, pyrogen hergestellte Kieselsaure herzustelien, indem man die pyrogen 
hergestellte KieselsSure mit Dimethyldichlorsilan behandelt (DE-AS 1 1 63 784). 
5 Weiterhin sind pyrogen hergestellte Kieselsauren bekannt, die an der Oberflache chemisch gebundene 
-SiCsHu-Gruppen. Trimethylsilylgruppen Oder Polydimethylsiloxangruppen tragen (Schriftenreihe Pigmente 
Nr. 11, Seite 15, Ausgabe August 1991). 

Gegenstand der Erfindung sind silanisierte, pyrogen hergestellte Kieselsauren, welche dadurch gekenn- 
zeichnet sind, da8 die pyrogen hergestellten Kieselsauren mit einer Verbindung aus der Gruppe (RO)- 
10 3SiCnH2n+i. wobei n = 10 bis 18 und R = AlkyK wie zum Beispiel Methyl-. Ethyl- Oder Shnliches 
bedeuten, behandelt sind. 

Als pyrogen hergestellte KieseisMure kann eine auf hochtemperaturhydrolytischem Wege aus SiCU -** 
H2 und O2 hergestellte Kieselsaure verwendet werden. 

Insbesondere kann eine temperaturhydrolytisch hergestellte Kieselsaure eingesetzt werden. die die 
75 folgenden physikalisch-chemischen Kenndaten aufweist: 
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Derartige pyrogene KieselsSuren sind bekannt. Sie werden unter anderem beschrieben in: 
55 Winnacker-Kuchler, Chemische Technotogie, Band 3 (1983). 4. Auflage, Seite 77 und 
UHmanns EncyklopSdle der technischen Chemie, 4. Auflage (1982), Band 21, Seite 462. 

Die pyrogen hergestellten Kieselsauren werden mit einer Verbrndung aus der Gruppe (RO)3SiCnH2n+i, 
wobel n = 10 bis 18 und R = AlkyI-, wie zum Beispiel Methyl-, Ethyl- Oder ahnliches bedeuten. behandelt. 
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Insbesondere kdnnen die folgenden Verbindungen eingesetzt werden: 

Silan I (CH30)3SiCi6H33 (Hexadecyltrimethoxysilan) 
Sifan II (CHs Oh SICi s H37 (Octadecyltrimethoxysilan) 



Die erfindungsgemMfien KieselsSuren k5nnen hergestellt werden. indem man die pyrogen hergestellten 
Kieselsauren in einen Mischer vorlegt, unter intensivem MIschen die Kieselsauren gegebenenfalls zunSchst 
mit Wasser und anschlieBend mit der Verbindung (Organosilan) aus der Gruppe (ROjsSiCnHgn+i besprOht, 
15 bis 30 Minuten nachmischt und anschlieBend bei einer Temperatur von 100 bis 160 'C Qber einen 
10 Zeitraum von 1 bis 3 Stunden tempert. 

Das eingesetzte Wasser kann mit einer Saure. zum Beispiel Satzsaure, bis zu einem pH-Wert von 7 bis 
1 angesMuert sein. 

Das eingesetzte Organosilan kann in einem L5sungsmittel, wie zum Beispiel Ethanol, geidst sein. 

Die Temperung kann in einer SchutzgasatmosphSre, wie zum Beispiel unter Stickstoff, durchgefUhrt 



Die erfindungsgem3Ben, mit Silan I silanisierten. pyrogen hergestellten KieselsSuren welsen die in 
Tabelle 2 aufgefuhrten physikalisch-chemischen Kenndaten auf: 
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Die erfindungsgemMBen KieseisSuren konnen als Verdickungsmittel in Flussigkeiten. wie wasserver- 
dUnnbare Lacke. und Harze, wie zum Beispiel Epoxyharze. eingesetzt werden. Welterhin konnen die 
55 erflndungsgemslBen KieselsSuren In Silikonkautschuk, Gummi, Kosmetikartikel. Tonerpulvern sowohl als 
Mittel zur Verbesserung der RieselfShigkeit als auch als VerstSrkerfullstoff eingesetzt werden. 
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Beispiele 

Die eingesetzten, pyrogen hergestellten KieseisSuren weisen die physikalisch-chemischen Kenndaten, 
die in der Tabelle 1 aufgefOhrt sind, auf. 

Als Organosilane warden die folgenden Verbindungen der allgemeinen Formel (R0)3SiCnH2n^i elnge- 
setzt: 

(SilanI) (CHaOaSiCuHaa 
(Silan II) (CH30)3SiCi8H37 
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Die KieselsSure wird in einem Mischer vorgelegt und unter intensivem Mischen zunachst mit Wasser und 
anschiieBend mit Organosilan besprUht. 

Nachdem das BesprUhen beendet ist, wird noch 15 bis 30 Minuten nachgennischt und anschiieBend 1 
bis 3 Stunden bei 100 bis 160 *C getempert. Die Tennperung kann auch unter Schutzgas, zum Beispiel 
15 Stickstoff, erfolgen. 

Die einzelnen Reaktionsbedingungen konnen der Tabelle 3 entnommen werden. 

Die physikalisch-chemischen Kenndaten der erhaitenen silanisierten Kieselsauren sind in der Tabelle 3 
bis 4 aufgefuhrt. 
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An den erfindungsgemSB hergesteiiten KieselsSuren wird die Verdickungswirkung untersucht Als 
Mcxiellsystem wird ein Propanol/Wasser-Gemisch 1 : 1 gewShlt. 150 g Ans3tze. Einwaage 7,5 g.Kieselsaure 
55 (5 Gew.>%). 5 Minuten bei 2500 U/min mit Disolver dispergiert und mit Brookfield-Viskosimeter RVT 
(Spindei 4) gemessen: 
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Beispiel 


System bzw. Kieselsaure 


Viskositat 
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Propanol/Wasser 1:1 


80 


9 


Aerosil 200 


200 


10 


gemSB Beispiel 3 


400 


11 


gemaB Beispiel 4 


14000 


12 


gemSB Beispiel 5 


9800 


13 


gemSfi Beispiel 6 


800 


14 


gemSB Beispiel 7 


400 



Es ist ersichtlich, dafi die erfindungsgemSBen silanisierten KieselsSuren bezQglich Verdickung der 
unbehandelten AusgangskieselsSure A 200 Uberlegen sind. 

PatentansprUche 

1. Silanisierte, pyrogen hergestellte Kieselsauren, dadurch gekennzeichnet. daB die pyrogen hergestellten 
Kieselsauren mit einer Verbindung aus der Gruppe (R0)aSICnH2n+i. wobel n - 10 bis 18 und R = 
AlkyI bedeuten, behandelt sind. 

2. Silanisierte, pyrogen hergestellte Kieselsauren gemaB Anspruch 1. dadurch gekennzeichnet, daB die 
pyrogen hergstellten Kieselsauren mit der Verbindung (CHaOysSiCieHss (Hexadecyltrimethoxysilan) 
behandelt wurden. 

3. Silanisierte, pyrogen hergestellte Kieselsauren gem^B Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet. daB die 
pyrogen hergestellten KieselsSuren mit der Verbindung (CH30)3SiCi8H37 (Octadecyltrimethoxysiian) 
behandelt wurden. 

4. Verfahren zur Herstellung der silanisierten, pyrogen hergestellten Kieselsauren gemSB den AnsprUchen 
1 bis 3. dadurch gekennzeichnet, dafi man die pyrogen hergestellten Kieselsauren in einem MIscher 
vorlegt, unter intensivem Mischen die Kieselsauren, gegebenenfalls zunSchst mit Wasser und anschlie- 
Bend mit der Verbindung aus der Gruppe (ROjaSiCnHzn+i besprOht, 15 bis 30 Minuten nachmischt und 
anschlieflend bei einer Temperatur von 100 bis 160 'C Uber einen Zeitraum von 1 bis 3 Stunden 
tempert. 

5. Ven^rendung der silanisierten, pyrogen hergestellten Kieselsauren zum Verdicken von FlUssigkeiten. 
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